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INTRODUCCIÓN 
 
La contaminación de las fuentes de agua natural como: ríos, lagos, lagunas, con 
iones nitrato (NO3-) se está convirtiendo en una preocupación generalizada en 
muchos países debido a la rápida evolución de sus actividades agrícolas e 
industriales, que ocasionan el aumento de la contaminación del agua y el deterioro 
de los hábitats acuáticos, por lo que está obstaculizando gravemente el uso de agua 
para el consumo humano y la vida silvestre.  
A causa de la intensificación de la actividad agrícola y el empobrecimiento de la 
tierra, se emplea grandes cantidades de fertilizantes, por lo que la principal fuente 
de contaminación por nitratos es el uso excesivo de fertilizantes nitrogenados. Las 
altas concentraciones de nitratos en el agua potable son perjudiciales debido a su 
reducción a nitritos (NO2-), estos al ser consumidos por el hombre se pueden 
combinar con la hemoglobina de la sangre humana para formar el compuesto tóxico 
de metahemoglobina, causando enfermedades como son: el síndrome de bebe azul 
y cáncer, entre otras.  
Existen diferentes métodos de tratamiento para la eliminación de cantidades 
excesivas de iones nitrato del agua que pueden clasificarse en: procesos catalíticos, 
físico-químicos, biológicos, etc., algunos de estos procesos ya se han probado en 
la reducción de nitratos de los suministros de agua, pero han resultado inviables por 
su elevado costo o lentitud en el proceso, como son: el intercambio iónico, la 
desnitrificación biológica y por ósmosis inversa o electrodiálisis.  
El proceso catalítico parece ser muy prometedor y ha atraído el interés científico en 
las últimas décadas. Aunque grandes esfuerzos se han hecho en el desarrollo de 
catalizadores eficaces para la reducción de nitratos, la aplicación práctica de tales 
materiales es todavía limitada debido a la generación de amoniaco que es el 
principal subproducto de la reacción de reducción de NO3-. Esta técnica presenta 
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ventajas tanto económicas como ecológicas respecto a los métodos 
convencionales, dado que los iones nitrato son transformados en N2 gaseoso.  
Por lo cual, en el presente trabajo se ha propuesto estudiar un sistema alternativo 
de reacción consistente en una membrana catalítica que actúa como interfase entre 
la solución acuosa que contiene el contaminante líquido (nitratos) y un un agente 
reductor en fase gas (hidrógeno). Este sistema tiene varias ventajas: en membranas 
porosas se incrementa el contacto entre la fase liquida donde se encuentra presente 
el ión nitrato y el hidrogeno en fase gas favoreciendo el contacto dentro de los poros, 
donde se encuentran nanopartículas del catalizador, además se ve favoreciendo la 
desorción de productos a la fase gaseosa y se evita el inconveniente de arrastre del 
sólido catalítico (no generando un residuo). Con el reactor de membrana estaríamos 
ante una alternativa tecnológica limpia, eficiente, competitiva en costos y 
rendimientos, dentro del amplio espectro de tratamientos de aguas residuales 
existentes. Como fase catalítica activa, se propone el uso de nanopartíclas 
bimetálicos a base de Sn y Pd, los cuales se depositarán sobre un soporte poroso 
comercial de gama-alúmina con geometría tubular para conformar la membrana 
catalítica que se emplea en un reactor de membrana tipo  contactor inter-facial, con 
el fin de conseguir la eliminación de los iones nitrato de aguas contaminadas, 
mediante la hidrogenación de los iones nitrato. Las pruebas de eliminación se 
realizaran  en reactor convencional  y un reactor de membrana tipo contactor 
interfacial para comparar las dos diferentes configuraciones de sistemas de 
reacción.  
1 Marco teórico 
1.1 Agua 
El agua es el componente químico más abundante en la biosfera y quizá también el 
más importante. Casi toda la vida en la Tierra, incluso la humanidad, utiliza el agua 
como medio fundamental para el funcionamiento metabólico. La eliminación y 
dilución de la mayor parte de los desechos naturales y de origen humano están a 
cargo del agua casi en su totalidad. El agua posee varias propiedades físicas 
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peculiares que son la causa directa de la evolución de la de nuestro ambiente y de 
la vida que funciona dentro de él (W.Heinke, 1999). 
1.2 Contaminación del agua 
La contaminación del agua se podría definir como un cambio en su calidad, que 
hace que el agua no sea adecuada para un determinado uso o que causa un efecto 
perjudicial sobre los organismos vivos (Metcalf y Eddy, 1996). Tan importante puede 
llegar a ser no tener agua, como que la calidad de los recursos disponibles no 
permita su uso. 
 Agricultura 
 Industria 
 Urbano 
 Otros (ganadería, 
 recreativos) 
La calidad del agua ha de definirse en función de su uso  que se le dé y según su 
composición natural. Para evaluar los cambios en su calidad se utilizan los 
indicadores de calidad, de los constituyentes: físicos, químicos y bilógicos.  
  
Los constituyentes Físicos son el color, olor, sabor, solidos, temperatura, turbiedad 
y conductividad. Mientras que los constituyentes Químicos se clasifican en 
orgánicos e inorgánicos dentro de los orgánicos están los carbohidratos, pesticidas, 
fenoles, proteínas y los agentes tenso activos. Otros indicadores, aparte de los 
anteriores, pueden ser los indicadores de contaminación orgánica (DQO, BDO,OD 
COT, nitrógeno), y dentro de los inorgánicos están la alcalinidad, cloruros, metales 
pesados, nitrógeno, pH, fosforo, azufre, gases (sulfuro de hidrógeno, metano) entre 
otros. Constituyentes Biológicos están los microrganismos como son bacterias, 
hongos, algas, protozoos, virus y los organismos patógenos. (Eddy, 1995) 
  
El concepto de calidad del agua está estrechamente relacionado al uso al que se 
encuentre destinada. Los objetivos de calidad ofrecen diferentes niveles de 
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exigencia, de manera que, por ejemplo, son mucho más exigentes en el caso de las 
aguas destinadas al consumo humano, que si se trata de aguas para el riego de 
cultivos. 
Los principales fenómenos causantes de la contaminación del agua están 
relacionados con el crecimiento de los núcleos de población, que aumentan la 
cantidad de aguas residuales; con los suelos contaminados; con el cultivo intensivo 
de la tierra, debido a que el exceso de nutrientes es arrastrado por las aguas de 
lluvia o riego y llega hasta los acuíferos; con la ganadería, que genera importantes 
cantidades de purines; con la generación de aguas contaminantes por la industria. 
 
 
1.2.1 Clasificación de los contaminantes del agua 
Los contaminantes del agua se pueden clasificar atendiendo a su naturaleza o de 
acuerdo a su origen. Según su naturaleza los contaminantes del agua se pueden 
clasificar en tres grupos: 
 Los contaminantes de tipo físico: como la contaminación térmica, la turbidez 
o el color. 
 Los contaminantes de tipo biológico: son todos los seres vivos que causan 
enfermedades (patógenos), pueden ser bacterias, virus, protozoos y 
helmintos. 
 Los contaminantes de tipo químico: que a su vez pueden dividirse en:  
Orgánicos: disolventes, fenoles, compuestos orgánicos biodegradables, 
plaguicidas, etc. Inorgánicos: sales, metales, etc. Nutrientes: nitratos y 
fosfatos. 
 
Según su fuente de producción, los contaminantes se pueden dividir en: 
 
 Contaminantes de origen agrario: las actividades agrícolas producen 
compuestos no biodegradables y acumulación de nutrientes debido 
principalmente al uso de abonos y plaguicidas. Estos contaminantes a largo 
 12 
 
plazo pueden contaminar las aguas subterráneas. Los contaminantes 
agrícolas se distinguen por su carácter no puntual sino difuso y sus efectos 
se extienden sobre zonas muy amplias. 
 Contaminantes de origen urbano: son básicamente las aguas residuales 
urbanas, las cuales se caracterizan por ser disoluciones acuosas complejas 
que contienen una gran variedad de componentes orgánicos e inorgánicos, 
tanto disueltos como en suspensión. Este tipo de aguas también contiene 
microorganismos, principalmente bacterias. 
 Contaminantes de origen industrial: las fuentes industriales de 
contaminación pueden variar mucho en función del tamaño, del tipo y del 
lugar donde se encuentre la industria. En los países desarrollados los 
vertidos industriales están rigurosamente controlados, mientras que en 
muchos países en vías de desarrollo tales vertidos se realizan a veces sin 
ningún control. Las fuentes de contaminación debidas a la industria son, en 
su mayor parte, de tipo puntual, es decir, se encuentran localizadas en un 
área generalmente reducida. 
 
1.2.2 Principales contaminantes del agua 
Los principales contaminantes que pueden aparecer en el agua son: 
Compuestos orgánicos biodegradables. Son aquellas sustancias que se oxidan 
en presencia de oxígeno debido a la actividad bacteriana. Como consecuencia de 
ello se produce una disminución de la concentración de oxígeno disuelto en el agua, 
lo que da lugar a efectos perjudiciales sobre la vida acuática y a la aparición de 
malos olores. Los compuestos orgánicos biodegradables pueden provenir en gran 
parte de las industrias del sector agroalimentario y de la actividad humana (restos 
de comida, materia fecal, etc.). 
Compuestos orgánicos no biodegradables. Se trata de compuestos orgánicos que 
se encuentran en una concentración muy pequeña y que son demasiado estables 
para ser degradados por los microorganismos y la naturaleza. Proceden 
generalmente de las industrias de plásticos, carburantes, disolventes, pinturas, 
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plaguicidas, detergentes, aditivos alimentarios, productos farmacéuticos, etc. En 
este grupo también se incluyen los hidrocarburos y otros derivados del petróleo que 
pueden aparecer en el medio acuático por accidentes o vertidos incontrolados. 
 
Metales pesados. Los más importantes son las sales de mercurio y el plomo. 
Otros metales contaminantes son el vanadio, arsénico, níquel, zinc, cobalto, cobre, 
cadmio, manganeso, selenio, berilio y cromo. Algunos de estos elementos metálicos 
son micronutrientes, es decir, son necesarios para muchos animales y plantas, pero 
a partir de determinadas concentraciones son tóxicos. Una característica particular 
de la contaminación metálica es su persistencia en el ambiente y su acumulación 
en la cadena trófica. 
Los sedimentos. La mayor cantidad de contaminantes del agua son sedimentos 
o materiales en suspensión. Éstos son producidos principalmente por procesos 
naturales de erosión de la tierra y por los vertidos domésticos o industriales. Los 
sedimentos enturbian el agua y reducen la fotosíntesis; también alteran las redes 
de alimentos acuáticos y transportan plaguicidas, bacterias y otras sustancias 
perjudiciales. Los sedimentos destruyen el alimento y las zonas de desove de los 
peces. 
La salinidad. La cantidad de sales disueltas limita las aplicaciones de un agua. 
Los problemas más importantes suelen aparecer en los acuíferos cerca de la costa 
que pueden sufrir este tipo de contaminación por fenómenos de intrusión marina. 
Elementos patógenos. Son aquellos organismos capaces de producir 
enfermedades. Ejemplos de patógenos asociados con las aguas son algunos tipos 
de virus como la hepatitis, bacterias como la legionela, protozoos como los que 
producen disentería y algunos helmintos. 
Nutrientes. Son los elementos químicos esenciales para el crecimiento de los 
seres vivos. Además de carbono se necesitan fundamentalmente N y P. Los 
nutrientes son contaminantes cuando sus concentraciones son tan elevadas que 
producen un crecimiento excesivo de las plantas acuáticas, principalmente las 
algas. Este proceso se denomina eutrofización y se debe principalmente al aumento 
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de fosfatos y nitratos en las aguas. Además, la presencia de cantidades importantes 
de nitratos en las aguas, impide su utilización para redes de abastecimiento público. 
En la presente tesis se tratará sobre la eliminación de los nitratos en aguas naturales 
y por ello los efectos de este contaminante se amplían en el siguiente apartado. 
Contaminación térmica. Este tipo de contaminación se debe a la utilización del 
agua como refrigerante en numerosos procesos industriales, de tal manera que 
parte de esta agua vuelve a su origen con algunos grados más de temperatura. El 
aumento de la temperatura disminuye la solubilidad del oxígeno en el agua y 
aumenta la velocidad de las reacciones metabólicas (M.Palomares, 1998), (Metcalf 
y Eddy, 1995). 
 
1.3 Contaminación del agua por nitratos 
La contaminación por nitratos es una de las causas más comunes de deterioro de 
la calidad de las aguas, siendo un problema compartido por toda la (Unión Europea) 
mencionar las zonas de la república Mexicana, donde se ha detectado altas 
concentraciones. Esta contaminación tiene su origen, en la mayoría de las 
ocasiones, en fuentes difusas y se debe sobre todo al uso de fertilizantes agrícolas 
y a las explotaciones ganaderas. En los últimos años se ha potenciado una 
agricultura intensiva basada en la disponibilidad de fertilizantes sintéticos de alto 
rendimiento y en el cultivo de especies vegetales de rápido crecimiento y de 
creciente rentabilidad para el agricultor. Este rápido e intenso desarrollo agrícola, 
ha generado una serie de efectos nocivos con implicaciones medioambientales 
negativas. También en lo referente a la ganadería, el volumen y el número de 
actividades ha aumentado de forma considerable, constituyendo una fuente 
potencial de contaminación de aguas superficiales y subterráneas (Fernández L, 
1982), asi somo en el suelo y en los alimentos ademas proceden, en parte, de la 
descomposicion natural de proteinas de plantas o animales por medio de 
microorganismo dando lugar al catión amonio el cual se oxida a nitritos y estos a 
nitratos estos se disuelven facilemnte en el aguay llegan así a diferentes cuerpos 
de agua, no confieren ningun sabor u olor a las aguas.(Albert, 1997). 
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1.3.1 Ciclo de nitrógeno  
El ciclo del nitrógeno al igual que los demás ciclos biogeoquímicos, tiene una 
trayectoria definida, pero quizá aún más complicada que los demás, dado que tiene 
que seguir una serie de procesos físicos, químicos y biológicos. Así, el nitrógeno 
está considerado como el elemento más abundante en la atmósfera (Harrison, 
2004).  
Nitratos y nitritos son compuestos iónicos que se encuentran en la naturaleza, 
formando parte del ciclo del nitrógeno. El nitrato (NO3-) es la forma estable de las 
estructuras oxidadas del nitrógeno, y a pesar de su baja reactividad química puede 
ser reducido por acción microbiológica. El nitrito (NO2-), es oxidado con facilidad por 
procesos químicos o biológicos a nitrato, o bien reducido originando diversos 
compuestos. Ver figura de 1.1 del ciclo de nitrógeno. 
 
Figura 1.1 Ciclo del nitrógeno (Antón, J. Y Lizaso, J. 2009). 
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1. Fijación. La fijación biológica del nitrógeno consiste en la incorporación del 
nitrógeno atmosférico, a las plantas, gracias a algunos microorganismos, 
principalmente bacterias y cianobacterias que se encuentran presentes en el suelo 
y en ambientes acuáticos. Esta fijación se da por medio de la conversión de 
nitrógeno gaseoso (N2) en amoniaco (NH3) o nitratos (NO3-). Estos organismos usan 
la enzima nitrogenasa para su descomposición. Algunas estrategias utilizadas por 
las bacterias para aislarse del oxígeno son: vivir debajo de las capas de moco que 
cubren a las raíces de ciertas plantas, o bien, vivir dentro de engrosamientos 
especiales de las raíces, llamados nódulos, en leguminosas como los porotos 
(parecidas a las alubias), las arvejas y árboles como el tamarugo (Rhizobium). La 
relación entre Rhizobium y sus plantas huéspedes es mutualista: las bacterias 
reciben carbohidratos elaborados por la planta, y la planta recibe nitrógeno en una 
forma asimilable. En el medio acuático la fijación de nitrógeno es realizada por 
cianobacterias. Algunas especies de helechos de agua, como la Azorella, tienen 
cavidades en las cuales viven cianobacterias en una manera comparable a la 
asociación de Rhizobium con las leguminosas. La cantidad de nitrógeno fijado por 
estas bacterias es impresionante: 200 millones de toneladas anuales. 
2. Nitrificación o mineralización. Solamente existen dos formas de nitrógeno que son 
asimilables por las plantas, el nitrato (NO3-) y el amonio (NH4+). Las raíces pueden 
absorber ambas formas, aunque pocas especies prefieren absorber nitratos que 
amoniaco. El amonio es convertido a nitrato gracias a los microorganismos por medio 
de la nitrificación. La modificación de NH4+ a NO3 depende de la temperatura del suelo. 
Esta fase es realizada en dos pasos por diferentes bacterias: primero, las bacterias del 
suelo Nitrosomonas y Nitrococcus convierten el amonio en nitrito (NO2), luego otra 
bacteria del suelo, Nitrobacter, oxida el nitrito en nitrato. La nitrificación les entrega 
energía a las bacterias.  
 
3. Asimilación. La asimilación ocurre cuando las plantas absorben a través de sus 
raíces, nitrato (NO3-) o amoniaco (amonio) (NH3) (NH4+), elementos formados por la 
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fijación de nitrógeno o por la nitrificación. Luego, estas moléculas son incorporadas 
tanto a las proteínas, como a los ácidos nucleicos de las plantas. Cuando los 
animales consumen los tejidos de las plantas, también asimilan nitrógeno y lo 
convierten en compuestos animales. 
4. Amonificación. Los compuestos proteicos y otros similares, que son los 
constitutivos en mayor medida de la materia nitrogenada aportada al suelo, son de 
poco valor para las plantas cuando se añaden de manera directa. Así, cuando los 
organismos producen desechos que contienen nitrógeno como la orina (urea), los 
desechos de las aves (ácido úrico), así como de los organismos muertos, éstos son 
descompuestos por bacterias presentes en el suelo y en el agua, liberando el 
nitrógeno al medio, bajo la forma de amonio (NH3). En este nuevo proceso de 
integración de nitrógeno al ciclo, las bacterias fijadoras llevan a cabo la digestión 
enzimática, por lo que el amonio se degrada a compuestos aminados, como 
proteosas, peptonas y al final, en aminoácidos. Es por esta razón que el proceso se 
llama aminificación o aminización.  
5. Inmovilización. Es el proceso contrario a la mineralización, por medio del cual 
las formas inorgánicas (NH4+ y NO3-) son convertidas a nitrógeno orgánico y, por 
tanto, no asimilables.   
6. Desnitrificación. La reducción de los nitratos (NO3-) a nitrógeno gaseoso (N2), y 
amonio (NH4+) a amoniaco (NH3), se llama desnitrificación, y es llevado a cabo por 
las bacterias desnitrificadoras que revierten la acción de las fijadoras de nitrógeno, 
regresando el nitrógeno a la atmósfera en forma gaseosa. Este proceso ocasiona 
una pérdida de nitrógeno para el ecosistema; ocurre donde existe un exceso de 
materia 
1.3.2 Fuentes de contaminación por compuestos nitrogenados  
El problema con los nitratos, es que son contaminantes móviles en el agua 
subterránea que no son adsorbidos por los materiales del acuífero y no precipitan 
como un mineral. Estos dos factores, permiten que grandes cantidades de nitrato 
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disuelto permanezcan en el agua subterránea. Debido a su naturaleza soluble, los 
nitratos tienden a viajar grandes distancias en la subsuperficie, específicamente en 
sedimentos altamente permeables o rocas fracturadas 
La contaminación del agua tiene su origen en el deseo de satisfacer las necesidades 
agrícolas, energéticas y comerciales de una población mundial cada vez mayor. 
Uno de los contaminantes inorgánicos importantes de agua, a saber es el ión nitrato 
(NO3-), el cual se genera ampliamente en la industria del acero, la minería, de 
procesos químicos y la agrícola (Canter. 1996), en donde se generan residuos de 
nitratos que contaminan las aguas naturales, cuando las aguas residuales se vierten 
en el medio ambiente (Centi y Perathoner. 2001).  
Los nitratos pueden encontrarse en pequeñas cantidades en:  
Fuentes naturales El ion nitrato es la forma termodinámica estable del nitrógeno 
combinado en los sistemas acuosos y terrestres oxigenados, de forma que hay una 
tendencia de todos los materiales nitrogenados a ser convertidos a nitratos en estos 
medios. Las pequeñas cantidades de nitrógeno que contienen las rocas ígneas 
pueden proporcionar algún nitrato a las aguas naturales en el proceso de 
meteorización. Todos los compuestos del nitrato son altamente solubles en agua y 
cualquiera de ellos que se forme en este proceso, se encontrará en solución. Los 
minerales que contienen nitratos son muy raros, solamente los salitres (nitrato de 
sodio y nitrato de potasio) son los más difundidos. 
El suelo, los alimentos, las aguas (superficiales y subterráneas). 
Los nitratos proceden, en parte, de la descomposición natural de proteínas de 
plantas o animales por medio de microorganismos dando lugar al catión amonio 
(NH4+), el cual se oxida a nitritos y éstos a nitratos. Algunos vegetales, 
fundamentalmente los de hoja, tienen gran capacidad de acumulación de nitratos y 
escasa de nitritos. En función del tipo de verdura la cantidad de nitratos suele oscilar 
entre 200 y 2.500 mg/kg de verdura. Los principales vegetales que pueden contener 
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nitratos y nitritos son: acelgas, espinacas, puerros, zanahorias, calabacín, berza, 
judías verdes, brócoli, coliflor, patatas, lechuga y otros. 
Las fuentes artificiales de nitratos y nitritos son compuestos químicos presentes en: 
Los fertilizantes utilizados en la agricultura (abonos nitrogenados tipo nitrato 
potásico o nitrato amónico). Estiércol y purines derivados de las actividades 
ganaderas y los desechos orgánicos de origen urbano o industrial. 
Desechos municipales, industriales y del transporte. Las descargas de desechos 
municipales e industriales constituyen fuentes concentradas de compuestos de 
nitrógeno que, en gran medida, son depositadas directamente en las aguas 
superficiales. La cantidad de nitrógeno en los desechos humanos se estima en unos 
5 kg por persona por año (Comité de estudios sobre la acumulación de nitratos, 
1972). Aun tratados, estos residuos representan una intensa carga de 
contaminación a las aguas, tanto superficiales como subterráneas, pues el 
tratamiento secundario elimina menos de la mitad del nitrógeno (aproximadamente 
el 20%). Los iones amonio en el efluente de tanques sépticos se pueden convertir 
rápidamente en nitratos, que pueden penetrar hasta cierta distancia del tanque. Los 
cienos en las instalaciones de tratamiento y tanque sépticos, también se deben de 
evacuar y representan otra fuente significativa de contaminación por nitrógeno 
(Pacheco and Cabrera, 2003). 
1.4 Efectos de los nitratos al ambiente y en la salud 
 
El exceso de contaminación por compuestos nitrogenados, se ve reflejada en  
diferentes problemas tanto en medio ambiental como en la salud de los seres 
humanos: 
Problemas medio ambientales se debe al contenido de altas concentraciones de 
nitratos que provienen de diferentes fuentes ya sean fijas y difusas hasta llegar a 
los diferentes cuerpos de agua superficiales (ríos, lagunas) que provoca una 
modificación en el sistema que es la eutroficación. Este fenómeno provocado por un 
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enriquecimiento de nutrientes de las aguas superficiales ya que si existe un exceso 
de nutrientes se produce un crecimiento masivo de plantas y otros organismos. El 
agua se vuelve turbia y verdosa, y aparecen bacterias aerobias que consumen el 
oxígeno de las aguas para oxidar la materia orgánica, la materia vegetal. Esto 
conlleva una disminución alarmante de los niveles de oxígeno disuelto en el sistema 
acuático y por lo tanto, la muerte de otros seres vivos, como los peces, por asfixia. 
Los nitratos, provocan efectos adversos a la salud, esto se debe a que es una 
sustancia de origen natural, se encuentra como componente de los alimentos en los 
productos cárnicos, lácteos, verduras, cereales y frutas, y a excepción de algunos 
tipos de verduras (apio, lechugas y espinacas entre otras), las concentraciones en 
las que se presenta son muy bajas. Pero la toxicidad de los nitratos proviene de su 
reducción en nitritos y de la posible formación endógena de nitrocompuestos, 
considerándose muchos de ellos cancerígenos. Los nitratos por sí solos son 
relativamente poco tóxicos para los adultos, pues son fácilmente absorbidos y 
eliminados por su organismo. 
No obstante, la alta concentración de nitratos en el agua potable puede causar en 
infantes la formación de metahemoglobinemia en bebés. La metahemoglobinemia 
es un aumento de la metahemoglobina en la sangre. Ésta es una hemoglobina 
modificada (oxidada) incapaz de fijar el oxígeno y que provoca limitaciones en su 
transporte hacia los tejidos. Para que ésta se produzca es necesario primero una 
reducción del nitrato a nitrito, el cual se combina con la hemoglobina de la sangre y 
forma la metahemoglobina. 
 
1.5 Normas  ambientales para el límite de nitratos en aguas 
Para México la Secretaria de Salud en NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-127-
SSA1-1994 establece como límite permisible de nitratos en el agua de consumo 
humano de 10 mg/L como N (secretaria de salud, 1994).  
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La organización mundial de la salud (OMS), ha recomendado los límites máximos 
permisibles de algunos de los parámetros que actualmente se controlan presentes 
en el agua de con sumo humano; en el caso de los nitratos el límite máximo 
permisible es de 50 mg/L NO3- (OMS, 2008). 
Así como también la Agencia de Protección Ambiental (EPA) establece su límite 
máximo permisible de 10 mg/L como N en aguas para consumo humano. 
   
1.6 Tratamiento de la contaminación por nitrato. 
Debido al incremento de concentración de nitratos en los mantos acuíferos, ha sido 
necesario crear medias para la eliminación de los nitratos. Los métodos utilizados 
para la eliminación de nitratos son (Karanasios et al., 2010): 
 Intercambio iónico.  
 Electrodiálisis.  
 Osmosis Inversa.  
 Denitrificación biológica.  
 Eliminación catalítica  
1.6.1 Intercambio iónico.  
La función principal del intercambio iónico es separar de materia fluido-sólido. Que 
involucra la transferencia de uno o más iones, de la fase fluida al sólido por 
intercambio o desplazamiento de iones de la misma carga, que se encuentran 
unidos por fuerzas electrostáticas a grupos funcionales sobre la superficie, su 
eficacia reside en el equilibrio sólido-fluido y en la velocidad de transferencia de 
materia (GeanKoplis, 1998). Los sólidos suelen ser de tipo polimérico, siendo los 
más habituales los basados en resinas sintéticas.  
Las resinas son compuestos orgánicos de gran peso molecular que tiene la 
propiedad de disponer de un residuo catiónico o aniónico intercambiable, y por su 
porosidad, la adsorción puede tener lugar fundamentalmente en el interior de las 
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partículas, y aumentado así el área de contacto. La separación se produce debido 
a la diferente afinidad de las resinas con los cationes y aniones que se desean 
eliminar, por lo que la buena elección del lecho favorecerá la separación de los iones 
y la eficacia dependerá del equilibrio sólido-líquido y de las velocidades de 
transferencia de materia. 
1.6.2 Electrodiálisis  
En la electrodiálisis el agua fluye entre membranas permeables catiónicas y 
aniónicas, colocadas de manera alternativa, que se construyen o disponen en una 
batería. Para llevar a cabo esta eliminación se introduce en el agua alimento un par 
de electrodos de distinta carga eléctrica de manera que los iones disueltos serán 
atraídos por los electrodos de distinto signo al suyo propio. Por este procedimiento 
se logra desplazar los iones de un lugar a otro de la disolución como se observa en 
la figura 1.2.  
 
Figura 1.2 Esquema del proceso de electrodiálisis 
 
Es indispensable el empleo de membranas selectivas aniónicas y catiónicas 
alternativamente para que el agua alimento vaya perdiendo iones negativos y 
positivos tras su paso por la zona de separación (Maurel, 1981). 
1.6.3 Osmosis inversa.  
Es el Proceso en el que se forza al agua a pasar a través de una membrana semi-
permeable, desde una solución más concentrada en sales disueltas u otros 
contaminantes a una solución menos concentrada, mediante la aplicación de 
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presión. Su objetivo es obtener agua purificada partiendo de un caudal de agua con 
gran cantidad de sales (Geankoplis, 1998), figura 1.3. 
 
Figura 1.3 Esquema del proceso de Ósmosis inversa 
 
1.6.4 Desnitrificación biológica.  
La desnitrificación biológica es una reacción de respiración anaeróbica, en la que 
se elimina el nitrato (NO3-). Las bacterias desnitrificadoras son bacterias autótrofas 
aeróbicas o heterótrofas que pueden transformarse para tener un crecimiento 
anaeróbico cuando se usa el nitrato como aceptador de electrones (Bitton, 1994). 
La desnitrificación biológica consiste en utilizar enzimas como oxígeno-nitrogenasa 
que se encargan de reducir a los NO3- y NO2-  en NH4+ o N2. La desnitrificación 
biológica se lleva a cabo empleando bacterias heterótrofas capaces de utilizar el 
oxígeno de los nitratos para oxidar el carbono orgánico y producir CO2. Los nitratos 
al reducirse generan nitrógeno (N2) que se elimina de la corriente de agua tratada 
mediante un simple proceso de aireación. Para que el proceso de desnitrificación 
suceda de forma correcta es necesario que el medio se encuentre en condiciones 
anóxicas y que las bacterias cuenten con una fuente de carbono fácilmente 
biodegradable. 
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1.6.5 Reducción química  
Debido a que una de las grandes desventajas que presentan los métodos de 
eliminación de nitratos ya mencionados en cuanto al alto costo de operación y post-
tratamiento de los efluentes, aparecen los procesos catalíticos para su eliminación 
presentando como principales ventajas los bajos costos de operación y que no se 
necesita un post-tratamiento de efluentes o incluso en condiciones adecuadas de 
presión y temperatura pueden no presentarse contaminantes en los productos 
resultantes. La hidrogenación catalítica de nitratos con catalizadores bimetálicos es 
el más común de los procesos catalíticos aunque también los sistemas 
monometalicos y la fotocatálisis han demostrado una remoción efectiva de los 
mismos.  
En 1989, Vorlop and Tacke fueron de los primeros en publicar un trabajo 
describiendo la remoción catalítica exitosa de nitratos del agua (Barrabés y Sá, 
2011). Ellos demostraron la necesidad de un catalizador bimetálico compuesto por 
un metal precioso como (Pt o Pd) y un metal promotor como (Cu, Ni, Fe, Sn, In, Ag) 
cuya principal función es llevar a cabo la reducción de nitratos a nitratitos. Desde 
entonces se han probado múltiples combinaciones de no metales y metales 
esperando encontrar un punto óptimo entre la remoción de nitratos ya la selectividad 
a nitrógeno. En esos trabajos el Pd resulto mejor que el Pt en conversión y 
selectividad, sin embargo el Sn fue el mejor promotor en términos de selectividad. 
Este tipo de catalizadores bimetálicos, se ha encontrado que el problema ha sido la 
formación al mismo tiempo de amoniaco NH4+; la solución propuesta por Gao et al. 
, es el tratamiento posterior del efluente de la reacción con un catalizador 
monometálico de paladio; e incluso reportan que el propio tratamiento térmico 
durante la síntesis del catalizador Pd/Cu ha reflejado que a mayores temperaturas 
se reduce la actividad del mismo, afectando también a la selectividad hacia la 
producción de N2 durante la reacción (Gao et al., 2003).  
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Los soportes tienen diversas propiedades intrínsecas que hacen que los 
catalizadores sean más o menos activos variando las condiciones del medio. Esto 
cobra aún mayor importancia al estudiar catalizadores que operan en medios 
líquidos polares como el agua. Se realizaron investigaciones sobre diferentes 
soportes en polvo o en pellets como Al2O3, SiO2, SnO2, TiO2, CeO2, carbón activado 
(CA), ZrO2, hidrotalcitas y resinas de intercambio. También se hicieron estudios de 
catalizadores soportados en membranas, fibra de vidrio y espumas. Alúmina (Al2O3) 
y sílice (SiO2) fueron los primeros soportes estudiados por Vorlop y Tcke para la 
síntesis de catalizadores de hidrogenación de nitratos y nitritos (Barrabés y Sá, 
2011). 
 
1.7 Membranas 
La tecnología de membrana es un término genérico para una serie de procesos de 
separación diferentes y muy característicos. La separación por membrana se basa 
en la utilización de membranas semi-permeables, cuyo grado de permeabilidad 
define el proceso. En 1748, el científico francés Jean Antoine Nollet (1700-1770), 
diseña la membrana con permeabilidad selectiva, que permite separar partículas 
según su tamaño. La etapa de oro de esta tecnología empieza en 1960 con la 
invención por parte de Loeb y Sourirajan de la primera membrana asimétrica de 
acetato de celulosa para aplicaciones de Osmosis Inversa OI. Este hecho consiguió 
captar el interés comercial y académico, principalmente por su aplicación para 
desalinización. Desde entonces, se fueron realizando avances en todas las fases 
de la tecnología de membrana: aplicaciones, herramientas de investigación, 
estructuras químicas y físicas, formación y configuraciones. A partir de los años 80, 
la nanofiltración obtiene un gran impulso debido a su aplicación como sistema de 
desmineralización del agua. Es durante los últimos diez años cuando la micro y la 
ultrafiltración mediante membrana han avanzado con más celeridad por los buenos 
resultados obtenidos. Dónde se busca una reducción de la turbidez del agua, 
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descontaminación del agua, así como una desinfección de ésta sin ayuda de otros 
productos (Geankoplis, 1999).. 
1.7.1 Definición  
Se denomina membranas a las barreras delgadas entre dos fases, a través de las 
cuales, bajo la acción de una fuerza (normalmente una diferencia de presión o de 
concentración), tiene lugar un transporte ver. Los procesos capilares, fenómenos de 
adsorción y la carga superficial de estas membranas juegan un papel importante en 
las retenciones y separaciones(Benito, Conesa and Rodríguez, 2004). 
 
 
 
 
Figura 1.4 Esquema del proceso de membrana 
 
Los procesos  de separación en membranas son esencialmente un proceso de 
separación basado en propiedades moleculares y se clasifican en varios tipos: 
filtración (diámetros de poro de más de 104 nm), microfiltración (entre 102 y 104 nm), 
ultrafiltración (entre 1 y 102 nm) y ósmosis inversa (con diámetros de poro menores 
de 1nm) figura 1.4. 
La clasificación del tamaño de poro recomendado por la IUPAC es la siguiente (6): 
macroporos φ > 50 nm, mesoporos 2 nm < φ < 50 nm y microporos φ < 2 nm, aunque 
existen muchos autores que prefieren utilizar el término de nanoporos 
Los requisitos que debe cumplir una membrana son una alta permeabilidad y 
selectividad, resistencia mecánica adecuada, estabilidad química y térmica en las 
condiciones de trabajo, baja velocidad de obstrucción, un largo y fiable 
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funcionamiento y una relación coste/producción mejor que otros procesos de 
separación. 
1.7.2 Clasificación con base en la composición química 
1.7.2.1 Membranas orgánicas 
De acuerdo a los materiales de construcción, las membranas pueden clasificarse 
en orgánicas e inorgánicas. Las membranas orgánicas están constituidas 
principalmente de polímeros sintéticos que presentan una amplia variedad de 
propiedades; mecánicas, térmicas y de resistencia química en función de las 
unidades nomomericas, peso molecular del polímero, bloques de co-polímeros, 
nivel de entrecruzamiento y ramificación, algunos ejemplos son: polietileno, 
polipropileno, policarbonato, etc. Un polímero ahulado tiene grupos funcionales 
adheridos a la cadena principal del polímero con la característica de que éstos 
pueden rotar libremente alrededor de su eje provocando que el polímero sea suave 
y elástico. 
En cambio, un polímero vidriado no permite la rotación de los segmentos de 
polímero adheridos a la columna principal del polímero, produciendo una membrana 
rígida y resistente. Como consecuencia el movimiento de los grupos funcionales son 
limitados y los coeficientes de difusión tienden a ser bajos. (Cordova, 2003; 
Saucedo,1999). 
Las materias orgánicas tienen límites de resistencia mecánica, química y a la 
temperatura, lo que dio lugar en los ochenta a la utilización de nuevos materiales, 
tales como el Zirconio o el Titanio. Las membranas minerales satisfacen exigencias 
nuevas: trabajo con productos químicos, abrasivos o con altas temperaturas, 
necesidad de esterilización con vapor..., abriendo así nuevas vías a las técnicas de 
filtración tangencial. Estos materiales presentan una buena estabilidad térmica y 
química, pero presentan el inconveniente de que se procesan a temperaturas muy 
elevadas, incrementando mucho el coste energético de su fabricación. 
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1.7.2.2 Membranas inorgánicas  
Las membranas inorgánicas se clasifican en densas y porosas. La mayoría de las 
membranas densas son metálicas, mientras que las porosas suelen ser de material 
cerámico, vidrio y algunas aleaciones metálicas, como el acero inoxidable poroso. 
Generalmente las membranas densas son más selectivas, pero menos permeables 
en comparación con las membranas porosas. Las membranas también se pueden 
clasificar atendiendo a sus características micro-estructurales en simétricas y 
asimétricas. Las membranas densas y algunas membranas porosas exhiben una 
capa única o estructura simétrica; en contraste, la mayoría de las membranas de 
cerámica porosas son compuestas o asimétricas en su estructura  ver figura 1.5. 
(Hsieh, 1996, Zaman et al., 1994).  
 
Figura 1.5 Diagrama esquemático de los principales tipos de membrana 
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Tabla 1. Características generales de los tipos de membrana [Wagner, 2001]. 
 Osmosis 
inversa 
Nanofiltracion Ultrafiltración Microfiltración 
Membrana Asimétrica Asimétrica Asimétrica Simétrica /Asimétrica 
Grosor de película 150 μm 1 μm 150 μm 1 μm 150-250 μm 1 μm 10-150 μm 1 μm 
Tamaño de poro ˂0.002 μm ˂0.002 μm 0.2-0.02 μm 4-0.02 μm 
Material habitual Polimérico Polimérico Cerámico/ Polimérico 
Cerámico/ 
Polimérico 
Modulos de 
membrana 
Tabulares 
(espirales y 
planas) 
Tabulares 
(espirales y 
planas) 
Tabulares 
(espirales, fibra 
hueca y planas) 
Tabulares (fibra 
hueca 
Presión de 
operación 15-150 bar 5-35 bar 1-10 bar ˂ 2 bar 
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2 ESTADO DEL ARTE 
 
La contaminación del agua por nitratos ha sido identificada en diferentes estados de 
la República Mexicana, estudios realizados por diversas instituciones han revelado 
esta problemática: En la Revista Internacional de Contaminación Ambiental se 
reportó que en los acuíferos del Valle de Puebla la concentración promedio de 
nitrato fue de 10.75 mg de nitrógeno de nitrato por litro (N–NO3–/L) en los pozos 
analizados, y la más alta fue de 48 mg N–NO3–/L, encontrando que el 44 % de 
pozos rebasa los límites establecidos para agua potable (Brenes, et al. 2011).  
Los resultados obtenidos en los acuíferos muestreados en la Comarca Lagunera 
presentan valores de concentración de nitratos muy por arriba de la norma oficial. 
Teniendo concentraciones de más de 200 mg/L de N-NO3, los cuales son 
inadecuados tanto para el consumo humano como animal. En estados como 
Chihuahua y Guanajuato el problema no es tan severo, pero se encontraron 
concentraciones de más de 10 mg/L de N-NO3 en algunos de los pozos que se 
analizaron (Martínez, 2006).  
En el Valle de Huamantla, Tlaxcala, los muestreos del agua subterránea se 
realizaron en el verano de 2001 y en la primavera de 2002, las concentraciones 
máximas encontradas fueron de 51mg/L y 77.1mg/L, para el primer y segundo año 
respectivamente (Muñoz Hipólito, et al, 2004).  
En cuanto a la eliminación de nitratos por vía catalítica se han reportado diversos 
estudios:  
(Devadas, et al. 2010), trabajaron con el catalizador Pd soportado en CeO2, 
introduciendo un segundo metal (Sn, In y Ag), mediante una reacción redox, 
utilizando corrientes de hidrógeno puro y dióxido de carbono, encontrando que la 
reacción más favorable para la eliminación de nitratos, se encontró con el 
catalizador de Pd-Sn/CeO2 utilizando una corriente de gas de 80% de CO2 y 20% y 
de H2. (Theologides, et al. 2010) utilizaron catalizadores de Pd-Cu, soportados en 
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óxidos metálicos mixtos MxOy%/ᵧ-Al2O3 (MxOy = CeO2, MgO, Mn2O3, Cr2O3, Y2O3, 
MoO2, Fe2O3 y TiO2). Los grupos de Pd -Cu soportados sobre TiO2-, CeO2- 
mostraron el mejor comportamiento catalítico en comparación con el resto de 
soportes examinados, tanto en la presencia y en la ausencia de oxígeno en la 
corriente de gas de alimentación reductor. 
El uso de una catalizadores especificos  a base de Pd-Cu, a una temperatura de 
reacción por debajo de 15°C, una mezcla 4:1 (CO2:H2) de alimentación y el control 
del pH de la solución por adición de HCl, es posible obtener una conversión de 
nitrato superiores al 80%, incluso con la formación de iones de amonio por debajo 
de 0.5 ppm, es decir, la concentración máxima permitida para satisfacer los 
requisitos de calidad del agua potable (Centi y Perathoner, 2003). (Sakamoto, et al. 
2006); utilizó el catalizador Cu-Pd en diferentes soportes y evaluaron la eficiencia 
para la reducción de nitratos por hidrogenación selectiva. Probó varios soportes 
para el mismo sistema bimetálico Cu-Pd, éstos fueron carbón activado, TiO2, ZrO2, 
Al2O3 y midió velocidad de reacción, porcentaje de conversión y selectividad de 
nitratos. Se reportó que el carbón activado da una reacción del 86%, la mayor 
velocidad de reacción y usa alta selectividad a nitritos de 89.2% (sin nitratos en el 
sistema). Realizó la reacción con un pH inicial de 6.5 de manera general con CO2, 
para posteriormente reportar un pH final de reacción de 10.5 como el más eficiente.  
Para llevar a cabo el proceso de reducción de nitratos, por medio del uso de 
catalizadores soportados bimetálicos selectivos, se prevén metodologías que 
conllevan a su tratamiento, la naturaleza de las reacciones y las condiciones de 
operación del reactor. Dicha combinación metálica principalmente son a base de 
Pd-Cu/TiO2, Pd-Cu, Cu-Pd, etc. a diferentes composiciones. Soportadas 
principalmente en carbón activado, ZrO2, Al2O3, SiO2 y TiO2, etc. Las condiciones a 
las que deben someterse las reacciones catalíticas están en función del pH, 
temperatura, presión y concentración, por lo cual debe seleccionarse de forma 
rigurosa.   
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En estudios realizados se llevó a cabo la reducción de nitratos en un rango de pH 
inicial de 6.5 con CO2, para posteriormente reportar un pH final de reacción de 10.5 
como el más eficiente. Por otro lado, (Centi, 2002). Propone trabajar a un pH de 4 y 
a una temperatura de 10-20ºC como el más viable para llevar dicha reacción de 
reducción, etc. Además de fijar las condiciones de temperatura y pH se hace una 
variabilidad de la composición y tiempo de reacción, para poder seleccionar la más 
eficiente. Cabe mencionar que la selección del tipo de soporte y catalizador es de 
vital importancia ya que determinará la conversión en la reacción llevada a cabo.  
Jaworski Maria 2012. Estudia la reducción de nitrato y nitrito utilizando 2 sistemas 
de catalizadores bimetálicos, el sistema Pt con Sn (en relación 4:1, 2.5:1 y 1.11:1 
respectivamente) y  Pd con Cu (en relación 1:1.67 respectivamente) y soportes para 
observar la fijación del nitrato, los soportes fueron dando un área mucho mayor de 
adsorción el carbón activado, un porcentaje de conversión de 97.1% pero una 
menor selectividad por los nitritos que la que presento el Al2O3. Determino diferentes 
valores de pH para cada uno de sus catalizadores, pero por lo general presentan 
valores de 10 a 11.2 como pH final de la reacción, siendo el valor inicial óptimo de 
pH=5. Solamente realizó la reacción a 25°C.  
Najah, et al. 2009. Realizó y comparo la reducción de nitratos presentes en agua 
mediante 2 sistemas bimetálicos Pd-Cu variando las cantidades de los metales, el 
primer sistema de composición 3:1 y el segundo 3.5:1 de Pd:Cu respectivamente 
ademas,ropone una reacción con y sin radiación UV como única diferencia en la 
cual obtiene bajo las mismas comparaciones después de 1 hora de reacción al 98% 
en ambos casos pero con una selectividad de N2 mayor en la que se realizó sin 
radiación y también una menor concentración final de NH4+. Reporta en su 
experimento que la reducción de nitratos se probó con H2, HCOOH y una mezcla 
de ambos. Presentando una conversión completa prácticamente en 17 minutos, 
mientras que con el ácido fórmico no logro convertirse más del 40% y el H2 logró la 
misma conversión en 25 minutos. También cabe señalar que la mezcla de estas 
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especies genera prácticamente el 100% de NH4+ como producto final de la 
conversión. 
Westermann y Melin, 2008. Describe las características y ventajas de las 
membranas catalíticas; la eliminación de forma selectiva los productos de la mezcla 
de reacción, una distribución precisa y controlada de los reactivos, así como el 
aumento de contacto de reactivos y catalizador. También describe los componentes 
de los reactores de membrana, proponiendo las dimensiones, catalizadores, 
soportes y espesor de la capa catalítica de acuerdo a la reacción de interés. En el 
caso de la hidrogenación de nitratos en agua propone Pd-Cu soportado en Al2O3 
con un diámetro de 1000nm y un espesor catalítico de 4800μm.  
Tong, et al. 2014. Propone las condiciones de temperatura necesarias para el 
recubrimiento de una membrana (con el fin de reducir nitratos) y el tiempo necesario 
para cada etapa del proceso. La membrana porosa que desarrolló utiliza como 
catalizador paladio soportado en Al2O3. En su artículo determina el tiempo necesario 
para que se convierta cierta concentración de nitratos a una temperatura fija de 
25°C. Posteriormente fija una concentración de nitrato y determina la temperatura 
necesaria, se observa que a temperaturas más bajas se obtienen una mayor 
eficiencia en la reacción. La temperatura óptima que determinó fue de 10°C. 
 
3 JUSTIFICACIÓN  
 
Actualmente la contaminación ambiental ocupa una de las mayores preocupaciones 
a nivel mundial, principalmente la contaminación debido a las actividades humanas 
como en la agricultura, industria alimentaria, farmacéutica, etc., El manejo 
inadecuado de un gran número de compuestos que se descargan en cuerpos de 
agua ha provocado un aumento en las concentraciones de compuestos inorgánicos 
y orgánicos en las descargas de aguas las cuales llegan a los ríos, lagos y lagunas, 
modificando el ecosistemas en cuerpos de agua como lo es la eutrofización.  
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En años recientes se ha incrementado la concentración de nitratos en aguas 
subterráneas, causando un desequilibrio natural en los mantos acuíferos. La 
contaminación por nitratos en cuerpos de agua es un problema real en México, 
estudios realizados por diversas instituciones han presentado resultados en los 
cuales en diferentes estados del país, la cantidad de nitratos presentes en el agua 
profunda exceden los límites máximos de acuerdo a la NOM-127-SSA1-1994.  
Los métodos utilizados en México de acuerdo a la Norma Oficial Mexicana, cuando 
las concentraciones de NO3- sobrepasan los límites permitidos en el agua, se deben 
aplicar las siguientes técnicas para su tratamiento: intercambio iónico o 
coagulación-floculación-sedimentación-filtración; cualquiera o la combinación de 
ellos. Es importante mencionar que estas técnicas son utilizadas para la remoción 
de materia orgánica en aguas residuales de tipo domésticas y del sector agrícola, 
el ión nitrato es un anión estable y altamente soluble en agua, lo que conduce a que 
tratamientos convencionales de aguas como los mencionados no sean adecuados 
para su eliminación.  
Con base en la información presentada en este presente proyecto de investigación 
se propone el uso de la reacción de hidrogenación selectiva del ión nitrato en 
muestras de agua modelo utilizando una tecnología novedosa como lo es el reactor 
de membrana catalítica tipo contactor, éste proceso de tratamiento (Reacción de 
hidrogenación selectiva y membrana catalítica) está encaminado a mejorar la tasa 
de remoción o degradación de contaminantes, además de la disminución de los 
costos de los procesos para que éstos sean más rentables. En este trabajo, se 
propone el realizar la eliminación de nitratos utilizando la reacción de hidrogenación 
mediante el uso de una membrana catalítica (Pd-Sn/Al2O3) que permita disminuir 
los costos de operación en el proceso de remoción de este contaminante utilizando 
soluciones modelo, las cuales estén dentro de los rangos de concentración del ión 
nitrato que se han reportado en cuerpos de agua del norte de México.  
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3.1 HIPOTÉSIS  
 
La reacción de hidrogenación catalítica para la remoción de nitratos en agua 
mediante el uso de membranas catalíticas bimetálicas (Sn-Pd) junto con el pH 
adecuado de la solución, permitirá la reducción eficiente tanto del ión nitrato como 
del ión nitrito.  
El uso de un reactor de membrana como contactor inter-facial mejora el contacto 
entre las fases (sólido-líquido-gas) haciendo más rápida y eficiente la eliminación 
de nitratos y mejorando la selectividad a la formación de nitrógeno principalmente.  
4 OBJETIVO GENERAL  
 
Estudiar la remoción de nitratos en agua contaminada en un reactor de membrana 
catalítica, con membranas monometálicas (Sn/Al2O3, Pd/Al2O3) y/o bimetálicas (Pd-
Sn/Al2O3) y establecer los parámetros de operación requeridos para que la 
selectividad de la reacción sea la formación de nitrógeno y una eliminación eficiente. 
4.1 OBJETIVOS ESPECÍFICOS  
 
y bimetálicas por el método de co-impregnación hidrotérmica para la reducción de 
nitratos en fase acuosa.  
liminación de 
nitratos en fase acuosa con reactor de membrana catalítica. 
a base de Pd, Sn y Pd-Sn.  
itratos 
mediante el uso de un reactor de membrana. 
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5 DESARROLLO EXPERIMENTAL 
En este capítulo se describen todos los procedimientos que se utilizaron para poder 
llevar a cabo el presente proyecto de investigación, las etapas son: la síntesis y 
caracterización de los catalizadores, antes y después  de ser utilizados en la 
reacción de hidrogenación de nitratos y las pruebas de eliminación de nitratos en 
una agua modelo con nitratos. 
5.1 Síntesis de catalizadores 
Con la finalidad de eliminar eficientemente los iones nitrato presentes en agua 
contaminada, se prepararon dos tipos de materiales a ser usados como 
catalizadores en el proceso de hidrogenación de los iones nitrato: primeramente se 
prepararon materiales en polvo monometálicos y bimetálicos de paladio y/o estaño 
usando como soporte alúmina comercial en fase alfa, además se preparó una 
membrana catalítica  bimetálica Pd-Sn usando como soporte una membrana 
comercial de -Al2O3 con geometría tubular por dos diferentes métodos de 
preparación. 
5.1.1 Síntesis de catalizadores en polvo  
Los catalizadores monometálicos de Pd o Sn se prepararon por el método de 
impregnación húmeda, usando como sales precursoras Cloruro estañoso 
dihidratado (SnCl2 2H2O) en cristales de J.T. Baker y Cloruro de paladio II (PdCl2) 
en polvo Sigma Aldrich;  la solución se impregnó sobre la alúmina comercial en fase 
alfa en polvo de Sigma Aldrich, posteriormente el material se secó a temperatura 
ambiente por 16 horas y finalmente se calcinó en atmosfera de aire a 500°C por 2 
horas. 
Los catalizadores bimetálicos Pd-Sn se prepararon por el método de co-
impregnación, mezclando previamente las soluciones precursoras antes de realizar 
la impregnación y se procedió de igual manera que en el proceso de secado y 
calcinado, en la figura 5.1 se presenta un diagrama con fotografías del proceso de 
preparación y en la tabla 5.1, se presentan los catalizadores preparados. 
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Figura 5.1 Diagrama general para la preparación de los catalizadores 
Tabla 5.1. Catalizadores mono y bimetálicos sintetizados 
Nombre Descripción Observaciones 
Pd/Al2O3 1% en peso 
2% en peso 
Impregnación 
húmeda 
Sn/Al2O3 1% en peso 
2% en peso 
Impregnación 
húmeda 
Pd-Sn/ 
Al2O3 
1% en peso 
2% en peso 
Co-Impregnación 
5.1.2 Síntesis de una membrana catalítica 
 
En esta síntesis se utilizó un soporte comercial de -Al2O3 con geometría tubular de 
15 cm de longitud y de constitución asimétrica, con un diámetro de poro promedio 
de 10 nm (figura 5.2), con el fin de comprobar la presencia de los metales sobre el 
soporte, se prepararon membranas monometálicas tanto de Pd como de Sn.  
Limpieza del soporte  
Primeramente se sumergió el soporte en un vaso de precipitado de 250 mL con una 
mezcla de 50% agua-acetona a 100°C en una parrilla de calentamiento por dos 
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horas posteriormente se sometió a ultrasonido por una hora y se dejó reposar por 
12 horas en dicha mezcla, se retiró el soporte para secar a 100°C en un horno.  
 
 
 
Figura 5.2 Fotografía del soporte comercial de -Al2O3 
La síntesis de la membrana monometálica de Pd o Sn se realizó por el método de 
impregnación. La solución precursora del paladio (0.01 M) se puso en contacto con 
el soporte de alúmina por 20 minutos en agitación, posteriormente se agregó 
NH4OH a pH de 11 y agitando por 10 minutos más, se dejó secar a temperatura 
ambiente por 12 horas, posteriormente se lavó con abundante agua desionizada y 
se procedió a secar a 100°C por 12 horas y por último se calcinó a temperatura de 
350°C con flujo de N2 por dos horas. 
Para la síntesis de la membrana monometálica de Sn se usó una solución 
precursora de concentración 0.005 M y el soporte solo se dejó en agitación por 10 
min y se procedió de igual manera que en el caso de la membrana de Pd. 
 
5.1.2.1 Síntesis de la membrana bimetálicas  Pd-Sn/-Al2O3 
Para la síntesis de la membrana bimetálica se emplearon dos métodos, para el 
primer método se procedió de la siguiente manera:  La síntesis de la membrana 
bimetálica Pd-Sn/-Al2O3, se realizó por el método de impregnación secuencial bajo 
el siguiente procedimiento: Primeramente se introdujo el soporte en posición 
vertical, en la solución de PdCl2 (0.01 M) por espacio de 10 min con agitación, 
enseguida se invirtió la posición y se mantuvo la agitación por otros 10 min, 
posteriormente se modificó el pH de la solución con NH4OH hasta un pH de 11 y se 
dejó en agitación por especio de 12 horas, se procedió a lavar con abundante agua 
desionizada y se dejó secar a 100°C. Posteriormente se impregnó el Sn 
introduciendo la solución de SnCl2 (0.005 M) en la membrana, tras transcurrir 10 
-Al2O3 
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minutos con agitación en la misma posición, sé cambió de posición el soporte por 
otros 10 minutos y se modificó el pH con NH4OH, donde la solución quedó a un pH 
de 11 y se dejó en agitación por 10 minutos, se retiró para lavarlo con suficiente 
agua desionizada y se secó a 100°C. Finalmente la membrana se calcinó a 350°C 
con flujo de gas inerte por espacio de dos horas a una velocidad de 2°C por minuto, 
ver diagrama de la figura 5.3. 
Para el segundo método de síntesis de la membrana bimetálica Pd-Sn, se realizó 
también por el método de impregnación secuencial de la siguiente manera (ver 
diagrama de la (figura 5.4): Se prepararon las soluciones precursoras de los metales 
a partir de PdCl2 y Cl2Sn.2H2O a las concentraciones de 0.01 M y 0.005 M 
respectivamente, agregando 1.5 ml de HCl y se sometieron a ultrasonido por 30 
minutos. Primeramente se introdujo el soporte en la solución de PdCl2 por espacio 
de 30 min en ultrasonido, se procedió a lavar con agua desionizada y se dejó secar 
a temperatura ambiente por una hora con flujo de N2 y también se realizó un secado 
por 12 horas a 80°C y por último se sometió a calcinar por 2 horas con flujo de N2 a 
350°C y 3 horas con flujo de H2. Posteriormente se impregnó el Sn introduciendo la 
solución de SnCl2 en la membrana y se procedió de la misma manera que cómo se 
describió para la impregnación del Pd. 
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Figura 5.3 Diagrama se síntesis del método I de preparación de la membrana Pd-Sn/γ-Al2O3 
 
Figura 5.4 Diagrama se síntesis del método II de preparación de la membrana Pd-Sn/-Al2O3 
Homogeneización 
de la solución de 
PdCl2 0.01 M
Impregnación del 
soporte con solución  
de Pd por 10 minutos 
invirtiendo la posición 
Incorporación de 
NH4OH hasta pH 
11 con agitación 
por 12 h
Impregnación del Pd en el soporte de Al2O3
Impregnación del Sn en el Pd/Al2O3
Solución de 
SnCl2 0.005 M
Impregnación del 
soporte con solución  de 
Sn en por  10 min 
invirtiendo la posición 
Incorporación de 
NH4OH hasta pH 
11 con agitación 
por 12 h
Calcinación a 
350°C por 2 h 
con flujo de 
N2
Lavado con 
agua 
desionizada, 
secado a 
100°C
Homogeneización 
de la solución de 
PdCl2 0.01 M con 
HCl
Impregnación del 
soporte con solución  
de Pd por 30 minutos 
en ultrasonido
Lavado y secado 
a temperatura 
ambiente con 
flujo de N2 
Impregnación del Pd en el soporte de Al2O3
Impregnación del Sn en el Pd/Al2O3
Homogeneización 
de la solución de  
SnCl2 0.005 M con 
HCl
Impregnación del 
soporte con solución  de 
Sn en por  20 min en 
ultrasonido
Lavado y secado a 
temperatura 
ambiente con flujo 
de N2 
Calcinación a 
350°C por 2 h 
con flujo de 
N2
Secado a 100°C 
por 16 h
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5.2 Remoción de nitratos  
5.2.1 Remoción de nitratos con catalizadores en polvo. 
La eliminación de nitratos se efectúo en un reactor por lotes marca Parr, antes de 
cada reacción se realizaron etapas previas como son: la preparación de solución de 
nitratos, pretratamiento de la solución y la activación de los catalizadores. Activación 
de los catalizadores mono-metálicos y bi-metálicos: Antes de cada reacción se 
realizó una activación de los catalizadores a una temperatura de 350°C, en 
atmosfera de nitrógeno e hidrógeno, (ver figura 5.5). 
 
 
 
 
Figura 5.5 Esquema de Rampa de activación de catalizadores 
Se preparó una solución de Nitrato de Potasio (KNO3) con  una concentración inicial 
de iones nitrato de 100 ppm, estas concentraciones se midieron con un electrodo 
selectivo a nitratos de la marca Horiba Scientific modelo B-74X.  
Se procedió hacer la remoción de nitratos en el reactor mostrado en figura 5.6; la 
solución de NO3-, se vierte en el reactor y se inicia la reacción hasta alcanzar las 
temperaturas especificadas para cada ensayo. El agua con los nitratos, en algunos 
casos previamente se sometió a un pre-tratamiento con el fin de disminuir el pH. El 
pre-tratamiento de la solución consistió en burbujear Nitrógeno con un flujo de 100 
ml/min por 15 minutos, seguido de burbujeo de Hidrógeno con un flujo de 71.8 
ml/min por una hora y 28 minutos de burbujeo de Dióxido de Carbono a 200 ml/min 
por 15 min. 
En todos los ensayos se mantuvo flujo continuo de Hidrógeno el tiempo de reacción 
se cronometró a partir de que la presión dentro del reactor alcanzó los valores 
 
T(°C

350°C, 2 
horas. 
Tiempo 
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establecidos, los ensayos de reacción se realizaron a las condiciones de la tabla 
5.2. 
El muestreo se realizó por intervalos de una hora durante todo el tiempo de reacción, 
en cada caso se tomó el volumen necesario de muestra que permitiera su medición 
en el electrodo selectivo de nitratos. La muestra se tomó con una jeringa y se pasó 
por un filtro evitando así restos de catalizador, y se dejó enfriar hasta temperatura 
ambiente en los casos necesarios, finalmente se midió la concentración de nitratos, 
dejando estabilizar la medición en el equipo durante 5 minutos. 
Después de cada medición realizada se lavó el sensor del electrodo en chorro de 
agua desionizada y se secó, para evitar errores de lectura en la siguiente medición. 
En cada ensayo se determinó la conversión de Nitratos con la ayuda de la ecuación 
5.1. 
%X =


× 100          Ecuación 5.1 
 
Dónde: 
C0 es la concentración inicial de iones nitrato (ppm) presentes en la solución. 
Ct es la concentración de iones nitrato (ppm) en el tiempo (t). 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 5.6 Fotografía del reactor de tanque agitado 
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Tabla 5.2. Condiciones de reacción  
 
 
 
 
 
5.2.2 Remoción de nitratos con membrana catalítica. 
 
La eliminación de nitratos con una membrana catalítica Pd-Sn/-Al2O3 se llevó a 
cabo en diferentes configuraciones de reactor de membrana: reactor tipo contactor, 
reactor de flujo forzado y reactor de tanque agitado. 
5.2.2.1 Remoción de nitratos en sistema de reactor de membrana 
tipo contactor  
El sistema de reacción con reactor de membrana tipo contactor (RMC) se muestra 
en el diagrama de la figura 5.7. En esta configuración la fase líquida, que contiene 
el contaminante se alimenta desde un tanque de almacenamiento al reactor por 
medio de una bomba de flujo pistón a una velocidad de 5 ml/min por el 
compartimento interior de la membrana, en donde se encuentra depositada la fase 
activa y se hace recircular. La fase gaseosa es alimentada por el compartimento 
externo de la membrana y se obliga a pasar por su estructura porosa hasta hacer 
contacto con la fase liquida justo sobre la superficie activa de la membrana, 
estableciendo para este fin una diferencia de presión entre el líquido y el gas. En 
este sistema se procedió de la siguiente manera: una vez activada la membrana, se 
procedió a preparar la solución de KNO3 con una concentración de 50 ppm y se le 
dio un pretratamiento a la solución en el tanque de almacenamiento para  ajustar el 
pH de 4 a 5, las pruebas se realizaron a  temperatura ambiente y 60°C y se alimentó 
H2 como gas reductor con un caudal de 200 ml/min; la concentración de nitratos sé 
Condiciones de reacción 
Presión 40 psi H2 
Temperatura 25 o 40°C 
Ph 7 o 4.5 
Agitación 300 rpm 
Flujo de H2 300 ml/min 
Catalizador 1 g/L 
Volumen 200 ml 
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monitoreo tomando muestra cada hora y se midió la concentración con un electrodo 
selectivo a NO3- por un periodo total de 7 horas. 
 
Figura 5.7 Diagrama del sistema de reacción con reactor de membrana tipo 
contactor (RMC) 
5.2.2.2 Remoción de nitratos en sistema de reactor de membrana 
tipo flujo forzado a través 
El sistema de reacción con reactor de membrana tipo de flujo forzado (RMF) se 
muestra en el diagrama de la figura 5.8. En esta configuración la fase gas se 
alimenta junto con la fase líquida por el interior de la membrana y se obliga a pasar 
a través de la superficie porosa de la membrana (pared de la membrana) y la mezcla 
se recircula desde el tanque de almacenamiento. Las condiciones de reacción 
prácticamente fueron las mismas  que en la configuración del RMC.  
H2 H2
CO2
N2 CO2
Componentes
1- Reactor de membrana
2-Transductor de presión fase
gas
3-Tanque almacenamiento
4-Bomba de flujo pistón
5-Sensor de presión fase líquida
6-Sensor de temperatura
7-Válvula de microregulación
8-Cilindro de gas
9-Toma de muestra
6
1 2
3
4
5
7
8
9
8
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Figura 5.8 Diagrama del sistema de reacción con reactor de membrana tipo flujo a 
través (RMF) 
5.2.2.3 Remoción de nitratos en reactor tanque agitado y 
membrana catalítica como difusor (RMD) 
 
En esta configuración se procedió a usar el reactor de tanque agitado en donde se 
usó la membrana catalítica como difusor del gas reductor para tener una mayor 
solubilidad del hidrógeno en el agua contaminada, facilitando el contacto gas-
líquido. Las condiciones de reacción fueron: 32 psi de presión de H2, temperatura 
de 40°C, concentración inicial de la solución de 50 ppm de iones nitrato y pH de 5 
(ver figura 5.9). 
Componentes
1- Reactor de membrana
2-Transductor de presión fase
gas
3-Tanque almacenamiento
4-Bomba de flujo pistón
5-Sensor de presión fase líquida
6-Sensor de temperatura
7-Válvula de microregulación
8-Cilindro de gas
9-Toma de muestra
CO2
N2 H2CO2
6
1
2
3
4
5
7
8
9
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Figura 5.9 Fotografía del sistema de reacción con reactor de tanque agitado y 
membrana como difusor (RMD) 
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6 Resultados  
6.1 Caracterización de los catalizadores en polvo 
6.1.1 Difracción de Rayos X (XRD) 
En la figura 6.1 se muestran los espectros de difracción de rayos X de los 
catalizadores monometálicos a base de paladio y a base de estaño, ambos con 
concentración 1% y 2% en peso. 
 
 
 
 
 
      A 
 
 
 
 
 
B 
Figura 6.1 -
-Al2O3 al 1 y 2% en peso 
En la figura 6.1a, se identifican claramente los picos del patrón de Al2O3 (Lin et al., 
2014) y se observa solo un pico de difracción que no corresponde con el patrón de 
difracción de la alúmina, alrededor de 2=34°, que de acuerdo a lo reportado en la 
literatura corresponde a PdO (Sá et al., 2005 y Franch et al., 2012). 
En los difractogramas únicamente se logran observar con gran intensidad los picos 
del patrón de difracción del soporte, o sea de la alúmina, esto debido probablemente 
a que las partículas de metales impregnados deben de ser muy pequeñas y no 
difractan, aunado a que la cantidad de metales incorporados es mínima y esto 
promueve que las partículas  se encuentran muy dispersas. 
En la figura 6.2, se presentan los espectros de XRD de los catalizadores bimetálicos 
Pd-Sn con concentración 1% y 2% en peso, y al igual que en los catalizadores 
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monometálicos se observan con alta intensidad los picos de del patrón de la alúmina 
y nuevamente solo se observa una señal en el ángulo 2=34° de baja intensidad, 
corresponde al óxido de paladio. 
10 20 30 40 50 60 70 80
 -Al2O3
 Pd-Sn/-Al2O3, 2 wt%
 Pd-Sn/-Al2O3, 1 wt%
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Figura 6.2 Espectros de XRD de los catalizadores bimetálicos de Pd- -Al2O3 
al 1 y 2% en peso y de la alúmina 
6.1.2 Microscopia Electrónica de Barrido (SEM/EDS) 
En la figura 6.3 se presentan las micrografías a manera de ejemplo de los 
catalizadores bimetálicos Pd-Sn/Al2O3, al 1 y 2 % en peso, el análisis fue realizado 
con electrones retrodispersados que permite ver por diferencia de contraste la 
presencia de elementos de mayor peso atómico (en este caso los metales) sobre la 
superficie del soporte. Se puede ver que en la muestra Pd-Sn/Al2O3 al 1% en peso, 
muy poca presencia de metales sobre el soporte, sin en cambio en la muestra al 2% 
en peso, se observa la presencia de metal pero la distribución no es homogénea, 
ya que hay granos de alúmina totalmente recubiertos de metal o sea totalmente 
impregnados y otros con  muy poco cantidad de metal, por lo que se puede decir 
que el método de impregnación no es adecuado para tener una buena dispersión 
de los metales sobre el soporte de alúmina cuando la concentración es alta. 
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a)Pd-Sn/Al2O3 1 wt% 
 
b)Pd-Sn/Al2O3 2 wt% 
Figura 6.3 Micrografías de SEM de los catalizadores Pd-Sn/Al2O3 al 1 y 2 % en 
peso 
En la figura 6.4, se muestran los resultados del análisis químico EDS, en todas las 
muestras se observa que en la superficie analizada hay la presencia de los metales 
impregnados (monometálicos y bimetálicos) tanto de paladio como de estaño y 
siempre el paladio en mayor proporción con respecto al estaño, y es importante 
resaltar para la muestra Pd-Sn/Al2O3, al 2 % en peso, el alto contenido metálico de 
Pd con respecto al Sn. 
 
 
a)Pd/Al2O3 1 wt% 
 
b)Sn/Al2O3 1 wt% 
Element Weight%
C K 4.36
O K 48.79
Al K 44.47
Pd L 2.38
Totals 100.00
Element Weigh%
O K 55.11
Al K 43.91
Sn L 0.97
Totals 100.00
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c) Pd/Al2O3 2 wt% 
 
d)Sn/Al2O3 2 wt% 
 
e)Pd-Sn/Al2O3 1 wt% 
 
f)Pd-Sn/Al2O3 2 wt% 
Figura 6.4 Análisis elemental SEM/EDS de los catalizadores monometálicos y 
bimetálicos al 1 y 2 % en peso 
 
6.2 Caracterización de la membrana catalítica 
6.2.1 Difracción de Rayos X  
En la figura 6.5 se presentan los patrones de XRD de las membranas mono y 
bimetálicas, así como el patrón de difracción del soporte de alúmina, en la figura se 
observa que todas las muestras de membranas presentan los picos de difracción 
de la alúmina (Sasikala, et al.,2004),  ,  pero ligeramente desfasados y de menor 
intensidad con respecto al patrón del soporte; la membrana de Pd-Sn presenta con 
una baja intensidad los picos de difracción correspondiente al patrón de Pd0 en los 
ángulos 37.4° (111), 45.7° (200) y 66.1° (220) (Baylet, et al., 2011)    y además se 
observa un pico entorno a 75.2° correspondiente probablemente al PdO. La baja 
intensidad de los picos correspondientes a la película metálica, se corresponde con 
Element Weight%
C K 3.74
O K 49.72
Al K 43.42
Pd L 3.11
Totals 100.00
Element Weight%
O K 40.26
Al K 57.10
Sn L 2.64
Totals 100.00
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un espesor muy pequeño de dicha película y además que probablemente la 
cantidad de Sn presente es muy pequeña y no difracta. 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 6.5 Difractogramas de XRD de las membranas monometálicas Pd y Sn y 
bimetálica Pd-Sn soportadas en alúmina 
6.2.2 Microscopia Electrónica de Barrido 
En la figura 6.6, se presenta una micrografía de la membrana bimetálica, donde se 
observan puntos brillantes en la superficie que pueden corresponder al Pd y Sn que 
están presentes. Por otra parte, en la figura 6.7, se presenta el patrón del análisis 
EDS en donde se comprueba la presencia de los dos metales sobre el soporte de 
alúmina y en la tabla se observan los porcentajes de los elementos  presentes en la 
membrana bimetálica, en donde el paladio está presente en mayor porcentaje de 
4.01% en peso y el Sn solo en 0.46%, y también se presenta un mapeo de la 
superficie en donde se comprueba que tanto el Pd como el Sn se encuentran 
distribuidos y de manera uniforme sobre la superficie del soporte de alúmina, 
resultados similares se han reportado en la literatura [[(Hamid, Kumar and Lee, 
2016)]. 
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Figura 6.6 Micrografía de la membrana bimetálica Pd-Sn/Al2O3 
 
 
 
 
 
        
Element Weight% 
O K 48.03 
Mg K 1.79 
Al K 45.71 
Pd L 4.01 
Sn L 0.46 
Totals 100.00 
 
  
 
Figura 6.7 SEM/EDS de la membrana Pd-Sn/Al2O3 
Pd Sn 
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6.3 Resultados de eliminación  de nitratos  
6.3.1 Resultados de eliminación  de nitratos con catalizadores 
en polvo 
En la figura 6.8a, se presentan los resultados de los experimentos con catalizadores 
monometálicos de Pd, el grafico permite observar el efecto del contenido del metal 
en la eliminación de nitratos, las dos pruebas se llevaron a cabo con pretratamiento 
de CO2 ya que la reacción de hidrogenación tiene mejores resultados cuando se 
trabaja a un pH ácido de la solución, el catalizador con un mayor contenido de 
paladio permitió alcanzar una eliminación del 34% de la concentración inicial en 240 
min de reacción, por lo que se puede sugerir que cuando se utilizan catalizadores 
monometálicos de paladio en la reacción de hidrogenación para la eliminación de 
nitratos, se obtiene una mayor conversión cuando se aumenta la concentración del 
metal, lo que sugiere una mayor densidad de sitios activos para catalizar la reacción 
de hidrogenación.    
En la figura 6.8b, se presentan los resultados con los catalizadores monometálicos 
de Pd/-Al2O3 y Sn/-Al2O3 ambos al 2% en peso de metal, con la finalidad de 
observar cual es el metal de mayor influencia en la eliminación del ion NO3- mediante 
la reacción de hidrogenación y se concluye que el paladio presenta mayor 
conversión del ion NO3- ya que con el paladio se alcanza un 15% más de conversión 
que con el Sn en el mismo tiempo. 
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                                       a 
 
 
 
 
 
B 
Figura 6.8 Eliminación de nitratos con catalizadores monometálicos a) Pd/α-Al2O3 
al 1 y 2% en peso, b) Pd/α-Al2O3 y Sn/α-Al2O3 al 2% en peso. 
Con el catalizador bimetálico se puedo estudiar varios efectos en la eliminación de 
los iones nitrato, como lo es la carga metálica, el efecto de la temperatura y el pH 
inicial de la solución de nitratos.  
En la figura 6.9, se presentan los resultados de los experimentos realizados con el 
catalizador bimetálico en los que se probaron dos materiales con cargas diferentes 
de metales Pd-Sn con 1% y 2% en peso, la solución fue previamente tratada con 
CO2 para obtener un pH de 4.5, y el grafico muestra que la eliminación de NO3- es 
mayor cuando se incrementa el contenido de la carga metálica, al igual que se 
observó con el incremento en el contenido de Pd. El catalizador bimetálico con 2% 
de carga metálica alcanza una conversión de un 15% más en 240 min. 
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Figura 6.9 Conversión de nitratos con catalizadores bimetálicos Pd-Sn/α-Al2O3 al 
1% y 2% en peso 
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Los efectos de la temperatura de reacción y del pH de la solución se pueden 
observar en los gráficos de la figura 6.10, estos ensayos fueron realizados en 
continuo por 20 h para las temperaturas de hidrogenación de 25° y 40°C; en la figura 
6.10a se presentan los resultados de los ensayos realizados a pH de 7 y en la figura 
6.10b se presentan los resultados a pH ácido, en ambos casos  los resultados 
muestran un mayor porcentaje de eliminación de nitratos a la temperatura de 40°C, 
obteniéndose en torno a un 10% más de conversión cuando el pH de la solución es 
neutro a esta temperatura con respecto a la temperatura ambiente, pero a pH ácido, 
el efecto del incremento en la temperatura, es mayor dado que se observan mayores 
porcentajes de eliminación y la diferencia entre el porcentaje obtenido a 25°C con 
respecto al obtenido a 40°C es cercano al 30% después de 20 horas de reacción, 
por lo que se puede decir que la eliminación de nitratos se favorece con el 
incremento de la temperatura; y por otro lado, también se observa el efecto del pH 
en la solución, en ambos casos (20° y 40°C) a pH ácido se obtiene una mayor 
eliminación de los nitratos y el incremento de la conversión es similar en ambos 
casos y fue mayor a un 25%. Resumiendo, las mejores condiciones de eliminación 
de nitratos son a pH ácido y temperatura de 40°C con el catalizador bimetálico Pd-
Sn/-Al2O3 con una carga metálica del 2% en peso. 
 
 
 
 
 
             a 
 
 
 
 
 
             B 
Figura 6.10 Eliminación de nitratos con catalizadores bimetálicos Pd-Sn/α-Al2O3, 
a) pH de 7, b) pH de 4.5. 
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De este estudio realizado con los catalizadores en polvo tanto monometálicos como 
bimetálicos se puede concluir que la mejor eliminación de iones nitrato por 
hidrogenación catalítica se obtiene con un catalizador bimetálico Pd-Sn/-Al2O3, el 
cual cuenta con una mayor carga de Pd respecto al Sn, de acuerdo a los resultados 
de SEM/EDS, este hecho de contar con mayor cantidad de Pd respecto al Sn (6:1) 
favorece la remoción de los iones nitratos y ya ha sido reportado por Prüsse y Vorlop 
(2001) quienes reportan que cuando se tiene una relación 2:1 Pd-Sn se favorece la 
eliminación de los iones nitrato pero si la relación es 6:1 el mayor contenido de Pd 
respecto al Sn no favorece la formación de amoniaco; dados estos resultados y 
dado que en este trabajo no se pudo monitorear ni la formación de amonio ni de 
nitrógeno, podemos sugerir que la conversión de los iones fue hacia la formación 
de nitrógeno. Por otro lado, el efecto del pH en este estudio se comprobó lo que ya 
ha sido reportados por otros autores (Prüsse y Vorlop 2001, Geng, et al., 2007, 
Papa, et al., 2014) pues en general, se acepta que para la reducción de nitrato con 
hidrógeno en catalizadores de paladio, tanto la actividad como la selectividad a 
nitrógeno disminuyen al aumentar el valor de pH. 
6.3.2 Resultados de eliminación  de nitratos con membrana 
catalítica  
En la figura 6.11a, se presentan los resultados de los ensayos realizados con el 
reactor de membrana tipo contactor, partiendo de una concentración inicial de 50 
ppm de iones nitrato, primeramente se probó un soporte de alúmina y la membrana 
Pd-Sn/-Al2O3 a 25°C y posteriormente la misma membrana se probó a 60°C. Se 
observa que la eliminación de NO3- usando una membrana catalítica  es ligeramente 
mejor con respecto al soporte de -Al2O3 pero solo durante las primeras horas de 
reacción. A la temperatura de 60°C se observa un incremento considerable en la 
eliminación de los iones nitrato aunque después de 4 horas de reacción la 
eliminación ya no se favorece, probablemente por desactivación de la fase activa. 
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Dado que la eliminación alcanzada fue mínima con la configuración de reactor de 
membrana tipo contactor, se probaron otras dos diferentes configuraciones del 
sistema con reactor de membrana. En la figura 6.11b, se presentan los resultados 
probando diferentes configuraciones de reactor de membrana: reactor tipo contactor 
(RMC), reactor de flujo forzado (RMF) y reactor de tanque agitado (RMD). Y los 
resultados muestran que el mejor sistema de remoción es el RMC, dado que la 
eliminación con el RMD apenas fue de apenas un 10% (5 ppm) y con el RMF de 
solo un 20% de la concentración inicial. Con lo que queda un tanto evidenciado que 
la forma de contacto entre las fases presentes en el proceso de eliminación de 
nitratos es muy importante; aspecto que de alguna forma ya se veía en cierta forma 
con los resultados obtenidos en el reactor convencional dado que se tuvieron que 
estudiar tiempos de reacción muy largos para poder alcanzar un porcentaje alto de 
conversión. Este comportamiento ya fue reportado por Chen, et al., 2003, quienes 
estudiaron la remoción de nitratos en aguas residuales, tanto con catalizadores en 
polvo como en membrana catalítica de Pd-Cu soportado en alúmina. 
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Figura 6.11 Eliminación de nitratos con membrana bimetálica Pd-Sn/-Al2O3, a) 
Efecto de la temperatura, b) Efecto del tipo de sistema con reactor de membrana. 
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Dados los bajos resultados obtenidos en el reactor de membrana en las diferentes 
configuraciones y aunado a que diferentes autores reportan altos porcentajes de 
eliminación usando la configuración de membrana tipo contactor (Chen, et al., 2003) 
y tipo flujo a través o difusor (Zhao, et al., 2015) se decidió fracturar la membrana y 
caracterizarla para comprobar la presencia de la fase activa (Pd-Sn); en la figura 
6.12a, se presenta la fotomicroscopia de SEM en donde se pudo comprobar que la 
cantidad de carga metálica es mínima y solo esta presente en la superficie o película 
principal del sopote, como se observa en la figura 6.12b.   
 
 
 
a 
 
 
B 
Figura 6.12 Micrografía de la membrana bimetálica Pd-Sn/Al2O3 después de 
probarla en la reacción de eliminación de nitratos 
Tras esta comprobación se decidió preparar una nueva membrana bimetálica 
empleando el método II descrito en el apartado 5.1.2.1, después de la preparación 
la membrana se caracterizó nuevamente por SEM y se pudo comprobar que la fase 
activa no solo se depositó sobre la película principal del soporte (ver figura 6.13a, 
sino que además se consiguió tener fase metálica al interior de la película principal, 
tal como lo demuestran las imágenes de la figura 6.13b, asi 
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a 
 
b 
Figura 6.13 Micrografía de la membrana bimetálica Pd-Sn/Al2O3 preparada por el 
método II. 
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a 
 
B 
Figura 6.14 Mapeo de la membrana bimetálica Pd-Sn/Al2O3 preparada por el 
método II, a) Superficie interna, b) Sección transversal. 
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Esta nueva membrana se probó también en la reacción de hidrogenación de iones 
nitrato con el sistema de reactor de membrana tipo contactor. Las condiciones de 
reacción fueron: concentración inicial de 100 ppm de NO3-, pH de 4 y flujo continuo 
de H2 como gas reductor y los ensayos se realizaron a diferentes temperaturas, sin 
darle un tratamiento previo a la membrana entre cada uno de los ensayos. 
La figura 6.15 muestra los resultados de eliminación del contaminante a diferentes 
temperaturas y después de 8 horas de reacción se observa que a 25°C solo se 
elimina un 10% de la concentración inicial, a 40°C se eliminó un 32% y a 60°C un 
poco más del 40% de la concentración inicial de iones nitrato. Es de destacar que 
la eliminación durante las tres primeras horas se da de forma lineal, efecto que se 
ve más acusado cuando la temperatura es de 60°C por la tendencia de las curvas, 
ya que la linealidad se observa hasta las 6 horas de reacción. 
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Figura 6.15 Eliminación de nitratos con membrana bimetálica Pd-Sn/-Al2O3, a 
temperatura de 25°, 40° y 60°C 
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El ensayo realizado a 60°C, se realizó una segunda vez con el fin de comprobar que 
la membrana continuaba presentando la misma actividad, el resultado se muestra 
en la figura 6.16, durante las primeras horas la eliminación de los iones nitrato se 
reproduce y solo después de 5 horas de reacción, la eliminación se ve disminuida 
en 5 ppm aproximadamente. 
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Figura 6.16 Reproducibilidad en la eliminación de nitratos con membrana 
bimetálica Pd-Sn/-Al2O3 a temperatura 60°C 
En la tabla 6.1, se presentan los resultados de conversión obtenidos con los 
materiales nanoestructurados Pd-Sn/-Al2O3, tanto como catalizador en polvo, como 
con la membrana catalítica preparada por el método II; se puede observar que con 
los polvos se ha obtenido una mayor conversión de los iones contaminantes, tanto 
a la temperatura de 25°C como a 40°C, y que con la membrana solo se consiguió 
un mayor porcentaje de eliminación del contaminante, aumentando en 20°C la 
temperatura; el hecho de lograr mayor eliminación de nitratos con los polvos 
probablemente se deba a la cantidad de carga metálica depositada en los materiales 
y otra de las posibilidades, puede deberse a que la interfase de reacción en el 
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reactor de membrana tipo contactor no fue estable, lo que seguramente impidió 
obtener mejores resultados de conversión con el reactor de membrana, tal y como 
lo reportan los trabajos que han empleado este mismo sistema de reacción, (Chen, 
et al., 2003 y Zhao, et al., 2015). 
 
Tabla 6.1 Conversión obtenida en la eliminación de iones nitrato con los 
materiales nanoestructurados  
 
 Conversión de NO3- (%) % en peso 
SEM/EDS  
 25°C 40°C 60°C Pd Sn 
Tiempo 4h 8h 10h 4h 8h 10h 4h 8h 10h   
Polvos 30.0 42.3 42.1 35.0 50.5 54.0 - - - 6.8 0.74 
Membrana 9.01 11.0 11.0 26 32 32 23 41 41 2.85 0.87 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 64 
 
7 CONCLUSIONES   
 
 
 El mayor porcentaje de remoción de los iones nitratos se consiguió con el 
sistema de configuración  de reactor convencional, obteniendo los mejores 
resultados con el catalizador Pd-Sn/Al2O3 2% en peso,  alcanzando un 54% 
de la conversión a temperatura de 40°C, presión de 40 psi de H2 y pH de 4.5. 
La disolución de CO2 en la solución de nitratos permite alcanzar un pH de 4.5 
en la solución, lo cual favorece una mayor conversión del ión nitrato en 
comparación con una solución de pH 7.  
 La eliminación de nitratos con catalizadores monometálicos  de Pd o Sn en 
la reacción de hidrogenación, la mayor conversión se obtiene con el 
catalizador  monometálico de paladio, pero es mucho mejor cuando se 
utilizan catalizadores bimetálicos. 
 En el sistema de reactor de membrana tipo contactor se obtiene mayor 
eliminación de nitratos, a una temperatura de 60°C y con una alimentación 
de gas reductor de 300 ml/min, en comparación con  los otros tipos de 
contacto de las diferentes configuraciones de reactor de membrana. 
 Los resultados de caracterización han mostrado que el método de 
impregnación II es adecuado para obtener una membrana bimetálica Pd-
Sn/Al2O3. El mapeo SEM/EDS permitió comprobar que los metales se 
encuentran distribuidos de manera homogénea sobre la superficie y en todo 
el espesor de la película principal del soporte de γ-Al2O3.  
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9 ANEXOS 
9.1 Técnicas de caracterización 
9.1.1 Difracción de Rayos X 
 
La difracción de rayos X es la más común y conocida de las técnicas de 
identificación de compuestos cristalinos, ya que permite conocer casi todos los 
constituyentes significativos, además de que un análisis detallado permite extraer 
información precisa de su estructura, orientación tamaño de grano y grado de 
cristalinidad. 
 
La técnica de difracción de rayos X se fundamenta en la incidencia, con un 
determinado ángulo θ, de un haz de rayos X sobre una muestra plana. La intensidad 
de la radiación difractada resultante de la interacción del haz con el sólido es función 
de la distancia entre los planos cristalinos que configuran la estructura y el ángulo 
de difracción θ. La forma de proceder en los experimentos consiste en realizar un 
barrido partiendo de ángulos 2θ bajos hasta altos. La radiación difractada es 
recogida por un detector móvil situado en todo momento en la dirección de los rayos 
difractados. Por lo tanto, un difractograma proporciona información sobre los planos 
cristalinos difractados en función de los ángulos 2θ (Bosch Giral, 2010) 
 
Al igual que cualquier otro tipo de radiación electromagnética entre el valor eléctrico 
de la radiación X y los electrones de la materia que atraviesa da lugar a una 
dispersión. Cuando los rayos X son dispersados por el entorno ordenado de un 
cristal tiene lugar interferencias (tanto constructivas como destructivas) entre los 
rayos dispersados ya que las distancias entre los centros de dispersión son del 
mismo orden de magnitud que la longitud de onda de la radiación. El resultado es 
la difracción.  
Ley de Bragg 
En 1912 W.L. Bragg trató la difracción de rayos X por cristales por lo que un haz 
estrecho de radiación choca contra la superficie del cristal formando un ángulo θ;  
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Siendo “n” un número entero la radiación dispersada estará en fase en O y N y el 
cristal parecerá reflejar la radiación X como se muestra en la figura 1. Pero donde d 
es la distancia interplanar del cristal. Asi se puede escribir que las condiciones para 
que tenga lugar una interferencia constructiva del haz que forma un ángulo Ө con 
la superficie del cristal.  
 
 
Figura 1. Difracción de rayos X producida por un cristal 
 
Únicamente se produce difracción cuando se cumple la ley de Bragg, esta ecuación 
1 indica la relación entre el espaciado cristalino d (hkl), la longitud de onda (λ) y el 
ángulo del haz de rayos X difractado(θ). 
 
nλ = 2dhklsenθ 
Ecuación 1. Ley de Bragg 
 
Esta técnica puede utilizarse con dos dispositivos diferentes, en función del tipo de 
muestra:  
 
 Difracción de polvo cristalino  
 Difracción de monocristal  
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Dada la naturaleza de las muestras se ha utilizado la difracción de polvo cristalino y 
el difractómetro está configurado según la geometría de Bragg-Brentano. La 
información que puede obtenerse principalmente de un difractograma de polvo es: 
i) espaciado interplanar, ii) índices de Miller de las reflexiones, iii) dimensiones de la 
celda y del tipo de red, iv) intensidad relativa de las difracciones, v) identificación 
cualitativa de los compuestos cristalinos, vi) análisis cuantitativo de mezclas 
cristalinas y vii) determinación del tamaño de cristal a partir de la anchura del pico 
de difracción. 
Técnica 
Se utilizó la técnica de polvos. La muestra se colocó en un porta muestras de metal, 
el cual tiene forma redonda y se compacta la muestra con ayuda de un vidrio 
cuidando que no se quede polvo en las orillas, posteriormente se coloca el porta 
muestras en la parte donde inciden los rayos X, con un ángulo 2Ө de Barrido de 5° 
a 80° y con una velocidad de paso de 0.02° 2θ/s, el análisis se da aproximadamente 
en 30 min para una muestra de -Al2O3  y al finalizar se obtiene un difractograma 
Para las membranas catalíticas, se colocó un trozo de testigo en un puerta muestra, 
posteriormente el puerta muestra se  colocó en donde incide el haz de rayos x sin 
giro de la platina con un ángulo 2Ө de Barrido de 5° a 80° y con una velocidad de 
paso de 0.02° 2θ/s, 
 
 Equipo 
Los análisis fueron realizados en un difractómetro X-PERT marca Phillips conectado 
a un tubo de cobre con longitud de onda de 1.54 Å, con un voltaje de 40 kV e 
intensidad de haz de 25 mA. En la figura 2 se presenta una fotografía del equipo. 
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Figura 2. Fotografía del Equipo de Difracción de rayos X 
 
 
9.1.2 Microscopia electrónica de barrido. 
 
La microscopia electrónica de barrido es una técnica que permite observar y 
caracterizar la superficie de materiales inorgánicos y orgánicos en escalas 
manométricas y micrométricas, proporcionando información morfológica del 
material analizado, utiliza un haz de electrones en lugar de luz para formar una 
imagen, para lograrlo, el equipo cuenta con un dispositivo (filamento) que genera un 
haz de electrones generados de la interacción con la superficie de la misma para 
crear una imagen que refleja las características superficiales de la misma, pudiendo 
proporcionar información de las formas, texturas y composición química de sus 
constituyentes. 
 
La muestra de ser necesario es recubierta con una capa de carbón y una capa 
delgada de un metal como el oro para darle propiedades conductoras. 
Posteriormente es barrida con los electrones acelerados que viajan a través del 
cañón. Un detector mide la cantidad de electrones enviados que arroja la intensidad 
 73 
 
de la zona muestra, siendo capaz de mostrar figuras en tres dimensiones, 
proyectadas en una imagen digital. 
 
Su resolución está entre 3 y 20 nm, dependiendo del microscopio. Cuando el haz 
incide sobre la muestra, se producen muchas interacciones entre los electrones 
rebotados. Por otra parte, la energía que pierden los electrones al chocar contra la 
muestra puede hacer que otros electrones salgan desprendidos (electrones 
secundarios) y producir rayos X. El más común de estos es el que detecta los 
electrones secundarios y es con el que se hacen la mayoría de las imágenes de 
microscopia de barrido. 
 
Podemos también adquirir la señal de rayos X que se produce cuando se 
desprenden estos mismos de la muestra, y posteriormente hacer un análisis 
espectrográfico de la composición de la muestra. (Exner H.E., 1985).  
 Técnica 
Las muestras son colocadas directamente en el portamuestras, pegadas sobre cinta 
de carbono y no necesitan ser recubiertas, ya que aunque las muestras necesitan 
ser conductoras para evitar la carga, debido al carácter ambiental del microscopio 
utilizado, que trabaja en modo de presión variable. 
El testigo se adhirió directamente en el porta muestra, pegadas sobre la cinta de 
carbono y no necesitan ser recubiertas, se trabaja en modo de presión variable, el 
detector de SE sé realizó el análisis morfológico tanto de la superficie interna del 
testigo como de su transversal y el análisis elemental se realizó con el detector  EDS 
sin ningún tratamiento previo sobre sobre la superficie interna solamente    
 
Equipo 
Para este análisis se utilizó el microscopio electrónico de barrido Carl Zeiss, modelo 
Supra 55VP. En la Fig.6 se presenta una fotografía del equipo. 
 74 
 
 
Figura 3. Fotografía del equipo de microscopia electrónica de barrido 
 
 
 
 
